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Pruf ungsantrag gem. § 44 PatG 1st gestellt 

Depotwerkstoff e auf Basis von geblahtem Periit Oder Shnlichen porosen Tragern, Verfahren zu Hirer Herstellung 
und fhre Verwendung 

Depotwerkstoffe auf Basis von geblahtem Periit Oder ahnli- 
chen porosen Tragern, die DOngemittel, Pestizlde oder 
andere Wirkstoffe enlhalten und verzdgert abgeben, werden 
dadurch hergestellt, dafl man den Trager hydrophobiert, den 
hydrophobierten Trfiger einer Vakuum- Oder Druckimpragnie- 
rung mit einer konzentrierten wSBrigen Lfisung des Wirkstof- 
fes unterzieht und den tmpragnierten Trager trocknet Gege- 
benenfails kann der impragnierte, getrocknete Trager noch 
mit einer Ummantelung z.B. aus Phosphaten versehen wer- 
den. Die erhaltenen Depotwerkstoffe zeichnen sich durch 
hohe Beladungsraten und verbesserte Langzeitwirkung aus. 

(31 23 938) 
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10 FRAUNHOFER-GESELLSCHAFT 
Miincherv 


Depotwerkstof fe auf Basis von geblShtem Perlit oder Shn- 
15 lichen porSsen Tragern, Verfahren zu ihrer Herstellung und 
ihre Verwendung 


25 1 . Verf ahren zur Herstellung von Depotwerkstof fen auf 


20 


Patent a n s p r ii c h e 


30 


Basis von geblShtem Perlit oder ahnlichen porosen 
TrSgern, die Dfingemittel, Pestizide oder andere Wirk- 
stoffe enthalten und verz5gert abgeben, bei dem man 
den porOsen Tr^ger mit einer konzentrierten L6sung des 
Wirkstoff es impr&gniert und den imprSgnierten TrSger 
trocknet, dadurch gekennzeichnet , dafi 
man den TrSger vor dem Impragnieren hydrophobiert und 
den hydrophobierten TrSger einer Vakuum- oder Druck- 
imprSgnierung mit der Wirkstoff ISsung unter2ieht. 


35 
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l 

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB 
man die ImprSgnierung des TrSgers nach dem Trocknen 
noch ein- Oder mehrmals wiederholt. 

Verfahren nach Anspruch 1 Oder 2, dadurch gekennzeich- 
net, daB man den getrockneten imprSgnierten TrSger zu- 
sStzlich mit einer Ummantelung versieht. 

Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 3, 
daB man den Trager mit einem Siliconol hydrophobiert. 

Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 4, 
daB man den hydrophobierten Tr&ger mit einer heiBgesSt- 
tigten LSsung des Wirkstoffes imprSgniert. 

Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet, daB man cine Vakuumimpragnierung 
bei 1 bis 50 mbar durchfiihrt. 

Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, daB man ein wasserlosliches 
Diingesalz als Wirkstoff verwendet, 

Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 3 bis 7, 
dadurch gekennzeichnet, daB man den getrockneten 
imprSgnierten Tr&ger mit einer Ummantelung aus schwer- 
ldslichen Phosphaten oder Mischungen aus Phosphaten und 
Anhydrit versieht. 

Depotwerkstof fe auf Basis von geblShtem Perlit oder 
Shnlichen porosen Tragern, die Dungemittel, Pestizide 
oder andere Wirkstoffe enthalten und verzSgert abgeben, ' 
herstellbar nach dem Verfahren eines der Anspriiche T ; 
bis 8. 


3123938 


- 3 - 

Verwendung der Depotwerkstof f e nach Anspruch 9 zur Bo- 
denbehandlung bei Zimmerpf lanzen, im Gartenbau und in 
der Landwirtschaft. 
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s Die Zufuhr ausreichender NShrstof fmengen ist ftir lahd- 
wirtschaf tlich intensiv genutzte Bftden zur Aufrechterhal- 
tung hoher Ertrage unerlMBlich. Hierbei werden gew5hnlich 
Stickstoffverbindungen in Form von Nitraten oder Ammonium- 
salzen ausgebracht. Beide Salztypen sind leicht wasserlos- 
10 lich und unterliegen - besonders bei hohen Niederschlags- 
mengen - starken Auswaschvorgangen, so daB nur ein geringer 
Prozentsatz von den Pflanzen genutzt werden kann. Als Folge 
davon sind erh5hte Dtingergaben und eine mehrmalige Nach- 
dtingung innerhalb einer Vegitationsperiode erforderlich. 

15 

Xhnliche Probleme treten in der Landwirtschaf t und in ande- 
ren Bereichen bei der Anwendung von Insektiziden, Fungi- 
ziden, Herbiziden, Pf lanzenwachstumsregulatoren und anderen 
Wirkstoffen auf . 

20 

Es sind deshalb bereits Depotwerkstof f e entwickelt worden, 
die eine verzogerte, kontrollierte Wirkstof fabgabe erm6g- 
lichen. Diese Depotwerkstof fe bestehen z.B. aus einera 
kSrnigen Wirkstof f , der mit einer Dramantelung aus organi- 
25 schem oder anorganischem Material wie Kautschuk, Schwefel, 
Wachs, Gips, Zement, Bitumen oder diver sen Kunststoffen 
versehen ist. 

Eine andere Art von Depotwerkstof fen besteht aus porosen 
30 Trfigern, die mit dem Wirkstof f imprSgniert sind. In diesem 
Zusammenhang ist es z.B. aus der US-PS 2 779 670 bekannt, 
Perlit und Shnliche por6se Tr&germaterialien mit einer 
DUngesalzlttsung zu imprMgnieren und das imprSgnierte Ma- 
terial anschlieBend zu trocknen. 
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Die auf diese Weise hergestellten Depotwerkstof f e haben 
jedoch den Nachteil, daB der Wirkstoff, z.B. das Dttngemit- 
5 tel, zum grQBten Teil an der Oberflache der porSsen Teil- 
chen haftet (d.h. nicht in den Poren eingeschlossen ist) 
und deshalb leicht ausgewaschen wird. 

Aufgabe der Erfindung ist es daher, Depotwerkstof fe be- 
10 reitzustellen, die eine verzSgerte und kontrollierte Wirk- 
stoff abgabe iiber einen verlMngerten Zeitraum ermSglichen. 
Ein weiteres Ziel besteht darin f kornigen Depotwerkstof fen 
der genannten Art eine hShere mechanische StabilitSt zu 
verleihen. 

15 

Uberraschenderweise wurde nun gefunden, daB Depotwerkstof - 
fe der gewiinschten Art erhalten werden kSnnen, wenn man 
geblahten Perlit oder ahnliche porSse Trager hydrophobiert 
und den hydrophobierten Trager einer Vakuum- oder DruckirrprMgnie^ 

20 rung ndt der Wirkstoff losung unterwirft. Die Vakuum- oder DrucJdjnprag- 
nierung alleinermQglicht nicht die gewttnschten Produkteigen- 
schaften, da die Wirkstoff ISsung zwar zunachst in die 
Poren eindringt, sp&testens aber beim Trocknen durch 
Oberfl&chen- und KapillarkrSf te wieder aus den Poren aus- 

25 tritt und an der Kornoberf 1 ache des TrSgers zu einer Salz- 
kruste trocknet. Dieses Phcinomen wird erf indungsgem&B da- ^ 
durch verhindert, daB man den TrSLger vor dem Impr&gnieren 
zumindest an der Kornoberf lache hydrophobiert. Hierdurch 
kann die Wirkstoff ldsung nicht mehr durch Oberflachen- 

30 und KapillarkrSfte aus den Poren5ffnungen herauskriechen 
und in der Trocknungsstuf e erfolgt eine praktisch aus- 
schlieflliche Verdampfung des in den Poren eingeschlossenen 
LSsungsmittels in der Gasphase, bei der der Wirkstoff in 
fester Form in den Poren zuriickbleibt. 

35 

Gegenstand der Erfindung sind das in den Patentansprtichen 
gekennzeichnete Verfahren, die nach diesem Verfahren her- 
stellbaren Depotwerkstof fe und deren Verwendung insbesonde- 
re zur Bodenbehandlung bei Zimmerpf lanzen, im Gartenbau 
und in der Landwirtschaf t* 
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5 Die Impr&gnierung des hydrophobierten TrSgers mit der 
Wirkstoff ISsung kann im Verfahren der Erfindung sowohl 
unter erhdhtem als auch unter vermindertem Druck erfol- 
gen. Vorzugsweise wendet man aber eine Vakuuraimpragnie- 
rung an und die Erfindung wird nachstehend anhand dieser 
10 bevorzugten Ausfuhrungsform naher erlciutert. 

Ausgangsmaterial ftir die erf indungsgemaBen Depotwerkstoff e 
sind geblMhter Perlit oder ahnliche organische oder anorga- 
nische, porose, offenporige Tragermaterialien, wie Bims, 
15 Schaumglaser und Mikrohohlglasperlen mit Loch. Geblahter 
Perlit ist jedoch das bevorzugte Tragermaterial. Vorzugswei- 
se hat der Perlit eine offene Porositat von 5 bis 90 %, 
insbesondere 30 bis 90 %, eine Schtittdichte von 50 bis 
150 kg/m 3 und eine KorngroBe von 0,2 bis 5 mm. 

20 

Die zur Beladung verwendeten Wirkstoffe richten sich nach 
dem beabsichtigtem Verwendungszweck des Depotwerkstoff es. 
Als Dungemittel werden gewohnlich leicht wasserl5sliche 
Stickstoff salze verwendet, z.B. Kalium- oder Ammonium- 
25 nitrat, Amraoniumsulf at oder deren Geraische. Alternativ oder 
zusStzlich kdnnen auch andere Nitrate, Sulfate, Phosphate, 
Metall- und/oder Spurenelementsalze eingesetzt werden. 

Wirkstoffe fttr andere Anwendungsbereiche sind z.B. Pesti- 
30 zide, insbesondere Insektizide und Fungizide, Herbizide, 
Pflanzenwachsturosregulatoren etc. Der Depotwirkstof f kann 
jedoch auch ein Desinf ektionsmittel, ein Farbstoff oder 
ein beliebiger anderer Wirkstoff sein. 

35 Die Wirkstoffe werden im erf indungsgemaBen Verfahren als 
hochkonzentrierte, gesattigte, vorzugsweise heiBges&ttigte 
LSsungen in Wasser oder Losungsmi'ttelsystemen aus Wasser 
und einem damit mischbaren organischen LSsungsraittel ange- 
wandt. 
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Vor dem ImprSgnieren wird der TrSger mit einem Ublichen 
Hydrophobisierungsmittel behandelt. Geeignete Hydrophobi- 

5 sierungsmittel sind z.B. Siliconize, Paraffine, Wachse 

und perf luorierte Verbindungen. Vorzugsweise verwendet man 
jedoch SiliconSle, z.B. Polydimethylsiloxan61e, die gew5hn- 
lich als 0,5 bis Iprozentige wSBrige Emulsionen eingesetzt 
werderw Die Hydrophobierung des TrSgers kann auf beliebige 

10 Weise erfolgen, z.B. durch Aufspriihen oder Impragnieren. 
Nach dem Hydrophobieren kann der Trager gegebenehf alls ge- 
trocknet we r den. 

Der hydrophobierte Trager wird dann in ein evakuierbares 
15 GefSB eingebracht und mit einer Vakuumpumpe evakuiert. Fur 
die praktische Durchfiihrung eignen sich Drucke von etwa 1 
bis 50 mbar (Wasserstrahlvakuum) , vorzugsweise 1 bis 
30 mbar. 

20 In einem zweiten Gef&B, das mit dem evakuierbaren Beladungs- 
gefMB verbunden ist, befindet sich die konzentrierte Wirk- 
stofflSsung, und sobald ein ausreichender Unterdruck in dem 
BeladungsgefSB erreicht ist, off net man das Sperrventil in 
der Verbindungsleitung zwischen beiden GefSBen und lSBt die 

25 Wirkstofflosung in das evakuierte Beladungsgef &B str6men. 
Nach ausreichender ImprSgnierungsdauer, z.B. 10 bis 60 Mi^ 
nuten, beliiftet man gegebenenfalls das GefaB und trennt 
die iiberschiissige Wirkstof f lfisung von dem nun beladenen 
TrSger ab, z.B. durch Absaugen, Abdekantieren oder Ab- 

30 filtrieren. 

Die Impragnierung kann bei beliebigen Temperaturen, z.B. bei 
Raumteinperatur oder auch bei erhShten Temperaturen bis zum 
Siedepunkt des verwendeten LQsungsmittels erfolgen. In der 
35 Praxis wird jeweils eine Optimierung versucht werden zwi- 
schen den ftir eine hohe Sattigungskonzentration der Wirk- 
stof f lOsung giinstigen hSheren Temperaturen und den f Ur ein 
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ausreichendes Vakuum giinstigen niedrigeren Temperaturen. 

Der imprSgnierte TrSger, dessen Poren mit der Wirkstoff- 
15sung gefiillt sind, wird hierauf auf Ubliche Weise ge- 
trocknet. Die Trocknung erfolgt bei Tempera turen , bei de- 
nen der Wirkstoff noch nicht zersetzt wild, z.B. 100 bis 
300°C. Die Trocknung sdauer richtet sich nach der Tempe- 
ratur. .So sind fur die Trocknung von Perlit, der mit waB- 
rigen Salzlosungen beladen ist, bei Raumtemperatur an der 
Luft ca. 1 bis 2 Wochen, bei 100°C ca. 1 Tag erf orderlich. 
FUr die Trocknung kSnnen Ubliche Vorrichtungen angewandt 
werden, z.B. Trockenschranke, Umluftofen oder auch Wirbel- 
schichttrockner . 

Auf die beschriebene Weise konnen wahrend eines einstufigen 
Beladungsvorganges Salzbeladungsraten von z.B. 200 kg/m 3 
Perlit-Schtittvolumen durch Impragnierung bei Raumtemperatur 
und einem Druck von 25 mbar erreicht werden. Urn die Bela- 
dungsrate weiter zu erhShen, kann man den imprSgnierten 
TrSger nach dem Trocknen gegebenenfalls einer oder mehre- 
ren erneuten Impr&gnierbehandlungen unterwerfen. 

Die im erf indungsgemaBen Verfahren erhaltenen Depotwerk- 
stoffe zeichnen sich durch eine auBergewShnliche Langzeit- 
wirkung aus. So ergaben z.B. Auswasch-Vergleichsversuche 
mit ungeschiitztem bzw. erf indungsgemSB in Perlit einge- 
schlossenem Salz eine Veriangerung der Auswaschzeit um den 
Faktor 10 bis 20. 

Eine weitere Verbesserung des Sal zabgabeverhal tens l&Bt 
sich erzielen, wenn das Tr&gerkom noch zuscltzlich um- 
mantelt wird. GUnstig ist die Ummantelung auch, wenn eine 
hohe Kornfestigkeit erwiinscht ist. Dartiber hinaus lassen 
sich fiber die Ummantelung weitere Funktionen (z.B. schwer- 
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lOsliche DUngesalze, wie Phosphate) einbauen. Auf diesem 
Weg 1st die Herstellung preisgtinstiger, mehrfunktioneller 
5 Diingemittel mit Depotwirkung mBglich. 

Die zur Ummantelung verwerideten Mater ialien unterliegen 
keiner bestimmten Beschr&nkung und werden je nach dem Ver- 
wendungszweck des Depotwerkstof f s ausgewShlt. Geeignet sind 

10 organische und anorganische Materialien, wie Kautschuk, 
Schwefel/ Wachs, Gips, Zement, Bitumen und diverse Kunst- 
stoffe. Soli z.B. Perlit als Depotwerkstof f fUr leicht- 
ISsliche Stickstoff- und/oder Kalisalze dienen, die in Kom- 
bination mit schwerl5slichen Salzen eingesetzt werden (z. 

15 B. NPK-Diingemittel mit Langzeitwirkung) , so kann die Umman-^ 
telung z.B. aus schwerl5slichen Phosphaten (z.B. CaHP0 4 ) 
Oder Gemischen von Phosphaten mit Anhydrit bestehen. 

Durch Variation des Verhaltnisses von Phosphat zu Bindemit- 
20 tel (z.B. Anhydrit, Gips, Cellulosederivate Oder organische 
Binder) kann sowohl eine Erhohung der Druckfestigkeit des 
Produkts als auch eine Beeinf lussung der Reaktivit&t der Um- 
mantelung bei Kontakt mit Wasser erzielt werden, Bei- 
spielsweise kann man das VerhSltnis von schwer-15slichem 
25 Phosphat zu Bindemittel so einstellen, daB die Ummantelung 
bei Kontakt mit Wasser rasch zerfSllt (d.h. unmittelbarer 
Zugriff auf die Stickstoff- und Kalikomponenten) oder sich 
erst langsam 18st und somit regulativ (Membranef f ekt) auf 
die Kalium- und Stickstoffabgabe einwirkt. 

30 

Die Ummantelung des imprSgnierten TrSgerkorns kann auf iibli- 
che Weise erfolgen, z.B. durch Bespriihen oder Granulieren. 

Die erfindungsgeraSBen Depotwerkstoffe kSnnen in den ver- 
35 schiedensten Anwendungsbereichen eingesetzt werden. Sofern 
sie Agrochemikalien als Wirkstoffe enthalten, werden sie 
z.B. zur Bodenbehandlung beim Zimmerpf lanzen r im Gartenbau 
und in der Landwirtschaft angewandt. Dabei k5nnen sie als 
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Oberschicht auf den Boden aufgebracht oder auch in den 
Boden eingebracht werden. Ftir spezielle Anwendungen kSnnen 
5 die Depotwerkstoffe der Erfindung noch mit tiblichen Addi- 
tiven und Hilfsstoffen verarbeitet werden, z.B. mit Farb- 
stoffen, Pigmenten, pH-Indikatoren, Puffern, Ionenaustau- 
schern, Fiillstof f en, Siccativen etc. 

10 Die folgenden Beispiele erlSutern die Erfindung. 

Hydrophobierung von geblahtem Perlit 

Beispiel 1 

15 

Aus einem handelsiiblichen Silicon-Hydrophobisierungsmit- 
tel (Silicon-ImprMgniermittel Nr. 0850 vora der Firm Roth) 
und Wasser wird eine Igewichtsprozentige Emulsion herge- 
stellt. GeblShter Perlit wird in dieser Emulsion im Tauch- 
20 verfahren 15 Minuten behandelt, anschlieflend auf einem 
Sieb oder Blech ausgebreitet und in einem Trockenschrank 
15 bis 20 Minuten bei 300°C nachbehandelt. 

Beispiel 2 

25 

GeblShter Perlit wird in einen evakuierbaren Behalter ein- 
gefflllt. Nach dem Evakuieren des BehSlters mit einer Wasser- 
strahlpumpe wird die Emulsion des Hydrophobisierungsmit- 
tels aus Beispiel 1 zugeleitet, worauf man den Perlit ana- 
30 log Beispiel 1 weiterverarbeitet. 

Beladung des hydrophobierten Perlits 

Die Beladung erfolgt bei Raumtemperatur in einer Apparatur 
35 aus zwei Behaltern, die Ober eine Leitung mit Absperrventil 
miteinander verbunden sind und iiber zusStzliche Leitungen 
mit einer Vakuumpumpe (z.B. einer Wasser strahlpumpe) zur Er- 
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zeugung eines Vakuums in den BehSltern verbunden sind. 
BehSlter 1 wird mit hydrophobiertem geblShtem Perlit ge- 
5 ftillt. In BehSlter 2 befindet sich eine wSBrige SalzlGsung, 
mit der der Perlit beladen werden soil. 

Als erster Schritt wird der mit Perlit gefiillte BehSlter 1 
evakuiert. Bei Verwendung eines BehSlters mit einem Volu- 

10 men von 250 ml und einem Perlit-SchUttvolumen von 200 ml . 
betrSgt die Evakuierungsdauer mit einer Wasserstrahlpumpe 
15 Minuten. LSngere Evakuierungszeiten zeigen keinen meBba- 
ren EinfluB auf die Beladbarkeit des hydrophobierten ge- 
blahten Perlits. Bei kiirzeren Zeiten Oder geringerem Vakuum 

15 (p > 25 mbar) ist die erzielbare Beladung deutlich 
schlechter. 

Als zweiter Schritt wird die wSBrige Salzlosung aus BehSl- 
ter 2 nach (Jffnen des Ventils in der Verbindungsleitung 
20 zwischen den beiden BehSltern von BehSlter 1 angesaugt. 
Nach 15-mintitiger Einwirkung sind die zugSnglichen Hohl- 
rSume des Perlits geftillt und die tiberschtissige LSsung wird 
wieder abgesaugt. 

25 Als dritter Schritt wird der beladene Perlit entnommen und 
ca. 24 Stunden bei 100°C getrocknet. 

In den folgenden Beispielen wird mit LdsungsansStzen bei 
21 °C gearbeitet, da die Loslichkeit der genannten Salze 
30 stark temperaturabhSngig ist. 

Beispiel 3 

200 ml. hydrophobierter geblShter Perlit (KorngrOBe 2 bis 
35 3, 15 mm) werden rait einer gesSttigten NI^NO^LSsung, wie 
oben beschrieben, beladen. 
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Gewicht des Perl its vor der Beladungz 16,65 g 
Gewicht des Perlits nach der Beladung und 

5 Trocknung: 62,76 g 

Beispiel 4 

Das Verfahren von Beispiel 3 wird wiederholt, jedoch ver- 
10 wendet man eine KN0 3 -L8sung anstelle der NH 4 N0 3 -L6sung. 

Gewicht des Perlits vor der Beladung: 16,12 g 

Gewicht des Perlits nach der Beladung und 

Trocknung: 30f92 g 


15 


25 


Beispiel 5 

Das Verfahren von Beispiel 3 wird wiederholt, jedoch ver- 
wendet man eine (NH 4 ) 2 S0 4 -Lc3sung anstelle der NH^NO^Lo- 


20 sung. 


Gewicht des Perlits vor der Beladung: 15,02 g 

Gewicht des Perlits nach der Beladung und 

Trockung: 44,70 g 

Beispiel 6 


Das Verfahren von Beispiel 3 wird wiederholt r jedoch ver- 
wendet man anstelle des Perlits 100 ml Bims mit einer Korn- 
30 grSBe von 2 bis 5 mm. 

Gewicht des Birases vor der Beladung: 36,01 g 

Gewicht des Bimses nach der Beladung und 
Trocknung: 62/12 g 

35 
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Ummantelung des beladenen Perlits 

5 Verf ahren 1 ; 

Unter Anwendung von exzentrisch laufenden Mischern mit 
vertikaler Drehachse und Schnellauf wird zunSchst Perlit 
eingefiillt, dann Wasser eingediist, hierauf trockenes Um- 
10 mantelungsmaterial zugegeben, anschlieflend Wasser einge- 
diist und danach im Wechsel trockenes Ummantelungsmaterial 
und Wasser zugegeben. 

Verf ahren 2: 

15 

Anstelle des in Verfahren 1 verwendeten Mischers wird ein 
Granulierteller mit schrMg stehender Drehachse und kleiner 
Drehgeschwindigkeit angewandt. Dieses Verfahren ermog- 
licht die Herstellung von dicken Beschichtungen (mehrere 
20 mm) und Agglomeraten* 

Beispiel7 

Zur Herstellung einer Ummantelung nach Verfahren 1 werden 
25 1 m* hydrophobierter, gebiahter Perlit, 100 Liter Wasser 
und als Ummantelungsmaterialien 200 kg CaS0 4 und 100 kg 
CaHP0 4 verwendet. 

Zur Bestimipung der Kornf estigkeit werden Druckversuche 
30 an EinzelkSrnern (Durchmesser 3 bis 4 mm) durchgeftihrt. 
Bestimmt wird die Kraft, bei der der erste RiB auftritt. 
Hierbei ergeben sich folgende Resultate: 


35 


15 


20 


25 
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Probe Druckkraft (N) 

Korn nicht ummantelt 1 


Korn rait Ummantelung aus 

200 kg CaS0 4 und 

100 kg CaHP0 4 pro ra 3 Perlit 


10 Korn mit Ummantelung aus 
200 kg CaS0 4 und 200 kg 
CaHPO, pro ft 3 Perlit 


30 


35 


